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 ヴ ィスコPス熟成中の粘度攣化に就ては已に多   此結果の差異は一は用ひたる原料の性質にも依
     リラ
く研究 されて 、一・rwにはHeuser氏 の読 の如 く、最  るべ く、叉一は用ひた る粘 度測 定法(帥 ち測 定前
初 数 日の間 に低下 し、一旦極少 に達 した る後次第  繹 めた る試 料を用ひ るこε)に も依 るべ しミ考へ
に檜加 し而 して凝固 前に至 りて急 に屠加す る もの   らる(稀 繹せ ざ るヴ ィスコー スに就 きて落球法 を
と考へ られて居 る。然 るに我研究室 に於て木綿薄  用 ひた る ものは、略Heuser氏 の如 き結果を示す
葉 紙 を原料 εせ るヴ ィスコースの硯究 に於 ては熟   事 は已に報告せ り)o此 の鮎 を更 に明 にすべ く特 に
成 中粘 度の次第 に増加 す る事 を認 めす して 、唯凝  各種 の繊維 材料 を用 ひ、 リンター ざして、大 日本
固直前 に於て、急 に檜加 す るこミを見 た。而 して  セル ロイ ド及 び東洋 商會寄贈 の2種 、パ ル プΣ し
此等 の試験 では憂化の歌態 を観察 し易か らしむ る  てはML3, Kankas, Borregard, Kyrke Silk, DKS
た めに、ヴ ィス コースは生成及び熟成 は可 及的低  Extra, Kipawa, Corona.,α 一Fiber Silk Gr乳deの8
温 に於 て行 ひ、粘 度はOstwald型 粘 度計を用 ひ、  種 を用 ひて 、ヴィスコー ス熟成 を行 ひ、粘 度は稀 め
ヴィスコースは測定 前水 にて稀繹 して用ひたo'   ざ るヴ ィス コースに就 きて落球 法を用ひ、叉從 前
 (1)Bernd七hardt, Kunstseiele,1925,1,167,193    Waentig, Koll. Z,1927,41,153
 Herzog u・Gaebel・Koll・ Zeit., lq. 24, 35, 193-8;      小澤、工化、大正15,81
  J・ S・ C・ ■・, 1925,44,・86               沼、東工試、22,No.10
 Heuser u・ Schuster, Cell・ ehem.,1926, T,17-55     厚木、岡村、工化、大正14,842
 Wollfenstein u. Oeser, Kunstseiele,1925,7,74     向山、 Koll. Zeit.,1927,42,350
 Berl u・Lange, eell・enem・,1926,8, 145         富久、工化、昭和3,866等
  (60)      喜 多 岩 崎 轡 田 松 山
の如 く稀繹 ヴ,ス コー ス、及び最初 より2%繊 維 り。 著者等 も亦 ヴ・スコー ス熟 成 中の粘度攣化 は
素濃度 に造bた る ヴィス コPt一スに就 きてOstwald  二 つの相反 す る反鷹 印 ち分散作用 ε組織生成作用
型粘 度計 を用 ひ、比粘 度の攣化を測 定せ りo省 前   εが起 る ものに して 、且分散作用 は最初敷 日間 に
者 に就 きFadenziehendes Vermδgenも 測定 し術  完結 す るもの ざ結論せん ε欲 すo此 れ に依 りて稀
紡綜試験 も行 ひ参考 した りo          繹せ るヴ ィス コースざせ ざるヴ ィス コ 一一スεの粘
 實験の結果落球 法の分 は大醐類 似の型 の攣化 に  度攣化 の差異 も易 く読明 さるLも のな り。但 し此
從 ふ も、Ostwald粘 度計の分は用 ひた る セル ロP一  際 ザ ン トゲ ナー ト自身の組成の憂 化 も關係すべ き
ズ原料 に依 りて 、Heuserの 結果 に類 す る もの ε   もの な らざる可か らす○
然 らざる もの あ るを見た りo叉Fadenziehendes           實  験
Vermδgenは 大醗落球 法の分 ε一致 するござを知   1原 料 の 分 析
れ り。                   使 用せ しリンタP・eパ ル プに就 てはHJentgel1
 熟成 中粘 度低下 の原因 に就 きて ・Heuser氏 は  (Kt{nststoffe,1911,1,161)の パル プ試験 法に依 り分
セル ローズ分 子の崩壌 の爲 で も・叉熟成 中ディ・チ  析 を行 ぴた り。但 しr一セル ロ_ズ コ)定量 には滴 定
オ●炭酸基 の放 出に依 るセル ローズ・ザ ン トゲ ン酸  の終の鮎の明瞭 なる爲沃度法 を行 ひた り(Gunnar
の分 子の分裂 の爲で もな く・寧 ろ最初の分散度小  Porrvik, Pt/tpier-Fa briicct 7zt,1928,26,120)。 銅贋及
な るザ ン トグ ナー トが極 めて小粒 に迄分散 さる 玉  び粘度 は、原 料及び 其等 よ り分 離 せ し α一繊維素
結果 な リミ云ふ。向山氏は粘度 極小 の現 は るLは  の爾者 に就 き試験 せ り。粘度 は銅 ア ムモニ液 を用
熟 成中の二つの相 反す る反慮師 ちGelatinierung   ひ行 ひた り(水 に封 する比粘 度 にて示す)o
Sそ れ に 俘 ふDesolvatationご の 進 む 故 な り ε せ
羅 蘭 紹 欝 群 「ジ 語  畿
 1      7.00     0.13     98,53     0.85     0.21     `).30     0.29     6.60     5.35
 11      6.69      0.19      95.93      3.18      0.31      0.46      0.39      5.76      5.07
 1工1     8.34      0.44      85.66      622      3.95      0.93      0.87      5.79      5.10
 1V    7.31   0.20   87.02   5,23   4.02   L36   0.66   5.76   5.04
 V7.401.2492.233.320.250.640.394.604.22
 VI   8.22   0.29    84.08    7.53    3.76    220    1.07    5.80    4。55
 VII  7.58   0.25   82.27   8.61   425   2.18    1.30   5.69   4.47
  VIII  8.15    0.26    82.64    8,85    4.35    1.62    1.20    5,10    4.41
  =【X二   7.38      0.37      75.55     17.19      3.10      2.22      0.98      4.59      4.45
  ×8.390.2665.1832.192.304.07L242.972,51
  上 表 に 於 て 、友 分 及 び α,β,γ 繊 維 素 の 量 は 、乾 燥 試料 に封 す%に て示 す(1, Vは リン タ ーな り)。
                ヴ{ス コースに關する研究r第22報)            (61)
 II粘 度 及0"' Fadenziehendes Verm6gen   20gの 繊維原料 に200gの18%NaOHを加へ 、
 粘度 の測定 は次の三法 による0        10℃ にて24時 聞アル カリ浸 漬を行 ひ堅搾 して609
 (1)ヴ ィス コPtス 原液 の粘 度 6%繊 維素濃  5な し・zerfasemし た る後130Cに て24時 間 ア
度 の ヴィスコPス 原液の粘 度は本研究室 のヴィスコ  ル カリ繊維素の老成 を行 ひ、109のCS2を 加 へ し
一スの研究第21報(本 誌、1928,4,333)に 記載 の  時 よ り24時 間後 に1時 間水流ボ ンプにて引 きつ
如 く、1/s"直径 の鋼鐵球の ヴィス コース液3cmの 間   玉蝿搾脱泡 す。 ヴィス コースの熟 成濫度は13。Cに
を通 過す る秒数 にて測 定せ りo同 時 にその 琉den一  て行ふo
ziehendes Vermδgenも 摂ll定せ りoそ の法 は前報   紡綜試験
の如 く直径5.5mmの 硝 子棒 を用ひ引 き上 ぐる速   凝 固浴の組成
さは短秒6mmな りo測 定時 の温 度は30℃ な りo    濃硫酸(66。B6)    10・Og
 (2)水 にて稀繹せ しヴ ィスコPス 液 の粘度     グルコース      7'5
6%繊 維素濃度の原液 を19取 り5ccの 水 にて稀   硫酸 マグネシウム(結晶)24・54
縄 し、。、t。。ld膿 計鯛 ぴて 、,♂Cに て測 定せ 耀 醐(結 晶) 5・34
                          水            52.62
りo水 に封する比粘度にて示すo
                         凝固浴の温度 45℃
 (3) ヴィスコース液(繊 維素濃度2%)の 粘度                         紡綜堅 大膣
2氣 墜を用ひたるも、粘度に慮 じ
2%繊 維素濃度のヴィスコースを作りて、その15cc
                         2,3の ものにっきては多少堅 力を憂更せ りo
を裸 りて大なるOstwald粘 度計を用ひて、25℃ に
                         IV.實 験 結 果
て測定せ り。
                         A.粘 度及びFadenziehendes Verm6gen工II
ヴィス コー ス溶 液 の製法 及び紡 綜條 件
 試料番號           I                       IX
 轍  窯 禰 。 d,,    τ一 。d,,
・数 癬 蕪 鞭欝  癩「一「 購  鞭諮n
  時間 
20          30.0       35。50       3.0             4.0              11.72              1。0
  ロ
  1          273/s       31・20       2・9             331s              9.96              1.0
  2          214/,5      31・45      2・4            31f5             11.08             0.9
  3          20{fs       28.75       2.4             24/5             10.82              0.8
  4          ヱ81/5       29,58       2.4             23/s              9.82              〔).8
  5            183/5        29。87        26              2315               10.07               0L8
  6          181/s       29.58       2.5             23/s              9。71              0L8
  7          20L'/s      29.37       2.6            241s              9.89             0.8
  8           22,0        29♂00       3.0              24fs              10.07              0.8
 (62)      喜 多 岩 崎 檜 田 松 山
 10          23.0       28.00       3。0             32/s             10.14              1.O・
 12          27・0       30・OO       3・0             33/5              9.94              1.0.
 15  1       32s/5      30・00      3・5            41/s              9.97             1.0・
17  36・0 28・40 4・0   4・t5   9.42   1、1・
 19          46・0       31・40       4・8             5.0               9.72              1、3.
 22     461/5    凝固   .4・7       52/s .     10.45       L3
26  502/・  -  5・2   5・/、   凝固    1.3
29  55'0  -  5・6   5ヲ、    _  1。3.、
33  「62/・"  -  6・3   5・/、    -    1.3・
36   凝固  一  一    6.0    _    1.4、
  40           -         一       一             61/5               -             1。5
 44           -         一       一             61/5               -             1.5
 47            -         」       -             61/5                -              1.6
 50            -         一       一             62/5                -              1.8
  56      -     一    一     . 凝固        一        一
試料番號         IV                      V
              1-r繭 一一一一ノ＼一■画一一一一へ
熟成目敷 秒  .cm 秒 、   cm
     
  20          10i/s       16・36       1。6            111/5              1820              L5
    ぷ
   1           91/s      21.25       1.5            8.0             18.29             1.2
  2   81/・ 16・45 L4   64/、   20.24   1.4
  3   72ts  17・00  1・3   6・f、    16.00    1.1
  4           7・0       15・78       L3             61/s             15,85              1.0・
  5           7.0       16.38       1.3             6.0              15.40              1.0、
  664Ls 15。321.3 62fs 15,32 1.1
  8          8・0       1420      1・5            63/5            14.75            1.2
  98・014・901・6 64/5 14ユ2 1.2
10   8"/・ 14・88 1.6   7・/,   14.47  ` 1.3,
  12           83/5       15・22       1・6             73/5              13.52              1.5.
  14          102/5      14,60       1.8            9.0             14.00             1.6
  16         il4/6      15,77      1.9          10.0            13.72            1.6・
  19          13215      17。oo       2.1            112/s             15.72             1.7'
21  15・0.、 18・43 2・2   121/・   1820   2・1.
  23      15・0.   25.43    2.4       124/s        凝 固        2・0
  26     15.0    凝 固    2.5      132/5        -        2・1
  29          15.0         -       2。5            14.0                -              2.2コ
                                ヴaス コP・スに關する研究(第22報)            (63>
  33           151/s         -       2.6             144/5                -               2。3
  36          153f5        -       2.7           144/s              -              2,3
  40          154/♂        -       3.5            144!5              -              2.3
  43           24.0          -       4.1             14Ys                -               2.6
  47         凝固        一一一      一           14d/s              -             3。6
  50      -     一    一       凝固         一        一
試料番號          X                      II
               !一 一■鞠國一一 ノ ー
熟 成 臼数 ・ 秒 cm秒  cm
   噂問
  20    測 定 不能 ,  4.78  測 定不 能     18.0       20「 .OS       2.4
   ロ
   1                      4.78                     17.0              26。05              2.1
   2                      3.95                     12.0              23.75              2.0
   34.34113/s20.371.8』
   5                      4.11                     111/5             20,04  '           1.7
   64.0012.018.6012.0
   7                      3.88                     13.0              18.25              2.0'
   8                     3.47                    132/5             18.80             2ユ
   9                     3・89                    15.0              17.10             2.3
12      4・oo      15・/、    20.45    2.4.
  13                      4・00                     161/5             20.63              2.6
  15                     4・06                    172/5             2Lo8  '          2.8.
  ユ6                      4・00                    204/5             20.86              2,9・
  19                       4・00                      241/5              20.97               3.4
  21                     4・00                   241/s             22,40             3∂4、
  23             4・oo            27i/s .     凝固        3.7'
  26                     4.22                   272/s               -             3.7「
  28                     4.44                   273/5               -             3.7'
  31            塀固            273/s         -        4.0
  31                    -                  303/s              -             4.0
  37                       -                     303/5                -              4・4
  40                 、    -                     303/,                -              6.7
  42      幽               一                    42.0                -             6。8
  44                         -                ・    凝固                 閏_               _
試料番號 __3一   . '  Vll・
熟成日数 秒  cm 秒   cm
   時間
  20          142/s       19,70       2.2             8.0              15.57              1,8
 〈64)      喜 多 岩 崎 櫓 田 松 山
   1日  12.0  17.94 2.2   6・/,   14.86   1・5
  2  10・/、  1623  2.0   43/・    14・74    1・2
  3  10・/s  15.53  2.0   43/s    II・54    1・2
  4  10・/、  15.64  L8   41/・    11・20    1・1
  -5          101/5        14.94       L9             4《/5             /1.86              1.2
   610:3/s15.232.0 5eO 12.11 1.2
  .7          1LO        14.53       2.0             5.0              10。80              1.3
  8         112/s       14.93      2.0            53/6             12.28             1.3
  10           114/5         14.70        2,0               54/5               11.26               1.〈蓬
 ・12         14.0        14。70       2ユ             63/5             12.17             1.5
13  14・/9 14・3σ 22   7・0   11・54   1・6
  15          ・154/s       14.64       22              8.0               11.71              1.7
  17         162〆5       14、93      2.3            S3/6             11.48             1.8
 .20         173/5       13.47      2.5           101/s             12,37             1.9
  22         182/5       15。29       2.5           101/5             12.68             L9
  24  ・  18L?/s    凝固    25      103/5       15・52       2・0
  27     183/s     -    2.5      111/5       凝固        2.0
  31         183/s         -        2.5            111/5                -              2.0
  34         1 8i3/s        AL       2.5            112/5                -t  .           22
  37         183/s         -       5.0           112/5               -一t            2.2
  40          183Ls         --       5.0            112/5                -・             -
  43     凝固      一     …       凝固         』一        『
試料番・號           VI                          VII
              /一ロー ■竃繭陣一ノ＼一一一一一一一一隔＼                          {熟威
日敷   秒       cln     秒            cm
2騨  9・/5 14.57 ・,9   9・/s   ・5.48   1・8
   、H  8・Ls l628 ・L7   7・/、   ・2.941  1・4
   263/514.451.4 53/5 14。11 1.2
  .3         53/5      12.80      1.3           5.0            13・33           1・2
   4          53/5        11.47       1.3             43/5              12・22              1・1
  .6           53/s        12.87       1.3             52/s              11.73              1.2
  .7          6。0        12.16       1.4             5415              11。19              L3
   8  6・/、  12.21 L4   62/・   11・57   L4
  10          64/s        12.47     「 1.6             6i3/5             1L46              1・5
  13          83is       12.47       1。8             8.0              11.65              1.6
  15          92!5       12.47       1.9            92/s             IL73             1・8
                 ヴ ィス コー スに 關す る硯 究(第22報)            (65)
  '17          94/5        1奪.10       2。0             93/s             12.05              1.8
  20          11.O        l3.16       2.1             103/5             11.86              2.()
  22         112/s        1289       2,1             112Ls             13.08              2.1
  25     12.0     凝 固    22       122/5       凝 固        2・1
  27         113/5         -       22             114/5              -             2。1
  30          12.0           -       22              114/5                -一一              2.1
  32         12.0          -       2.2            13.0               -             2.1
  38         11.0          -       2,2             114/5               -              2.1
  42        101/s         -      2.9            113/5             -             3.2
45 凝固 一 一 1凝 固  m  一
 繊 維 素 濃 度2%の ヴ ィコ ー ス液 の 粘 度 はIV, V, IXに 就 き て 試 験 せ り(水 にWす る比 粘 度 に て 示 す)。
   熟 成 日数        V         工V             熟 成 日数        XI
    時間                                             畦問    20               
97.33             120.76                    20                56。58
     日                                                    口
    1               95.73            119.43                    1               53.00
    284ユ3103.23 343。83
    3               78。90             93.83                    5               42.13
    5                73.80             84.66                    7               41.16
    7               74.11            84.76                   9               44.76
    9              79.66            88.13                 11              44.53
    12             8L33           83.76                14             46.83
    17               82.56             82.10                   16               46.60
    20                86.13              82.23                    19                48。36
    24               77。70            78.93                  23               49.26
                                  26          48.83
                                  31          48.43
 1V, Vの 雨者 は實 験 途 中 に て、 ヴ ィス コー ス液2相 に 分 れ た る を以 て 、 幾分 後 方 の方 は不 完 全 な る ものな り。
 鋼 球 法 に 依 る粘 度 及 び 稀 繹 液 の 比 粘 度 及 びFa-   B・ 綜 の 性 質
・d,enziehendes Vermδgen、2%繊 維 素 濃 度 の 粘 度 を   紡 綜 は 遽 度 はA,34m/min;B,21 m/min;C・
夫 々 第1圖 、 第2圖 、 第3圖 、第4圖 に示 す 。 憂  ユ7m/minの 大 艦3種 を 用 ひ た る も、 次 表 に は 便
化 類 似 の もの に 就 き て は 圖 簡 明 の 爲 之 を 略 し番 號  宜 上A速 度 に て 紡 綜 した る 懸 に 就 き比 較 せ んo
の み を 記 すo
(66)      喜 多 岩 崎.'層 田 松 山
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 (69)      喜 多 岩 崎 J曾 田 松 山
  熟 威 日婁虻        5日      7日     9肩     12日     15日「    17日     19日     22日
                         (3氣 厘医)           (3.5氣 贋1…)          (3.5氣 匪藝)
   太 さ(d)       3.60     2.88     2。16     2.88      -     2.88      -     5.76
・{   張 さ(9/d)     L56    1.66    2.06    1.53     -     1。68     -     1.53
   {申長 蓉ミ(%>      22.40      12.40      9/7       9,0         -       8.0         -       6.8
難ll講 鋸 欝1罫}
 熟 成 日婁虻       6日    8日    10日    12日    14H    16日    19日   21日   23口    26日
嚥 ≡鑑1;紺1;i:巡 劉lil ll
   太 さ    2.88  3.6  4.32  4。32  6.12  9,72  6.12  2.52  3.60  2.88
 イ   強 さ       0.83   0。89   L29   1.06   1,11   1.52   1.90   1.90   1.22   1.11  伸長 率    9.0  11,0  16,2  14.6  15.2  12.4  5.6  4,0  5.4  7.0
 熟 成 日婁虻         5日     7日     9日     12日    15日    19日    23日    26日    30日    34日
イ
   太 さ    一   一   一   一  16.20 12.24  14.40 3.24 14.40 12.96
   強 さ         一      一      一      一一    〇.74    0.95     0.97   0.87    0.77    0.89
   {i$i長率        一      一      一      一    122     4.2      5.2    4。8     4.6.     4.O
  Xは1氣 塵B速 度 を用 ひた り030日,34口 の は1.5氣 厘i、A速 度 な りo
                                 (3氣 塵B)
駕 欝 罫 欝 澤 詳 響1;il
  II は良 好 な る綜 を得 る も、 粘度 高 き爲 紡綜 厘 高 きを要 す るた め困難 を生 じ紡綜23日 にて 中止 す。
 熟成 日撒          6口       9日     13日     15日      17日     20日     22日      24日     27縁
  太 さ    9.36  4.68  5.04  5,04  4.32  5.76  4,32  4.68  4.68  f皿鷹
率 、1:io,1:IS li:lg;:1∵:1∵:掌;:二5::971:12
嚥 率 響 欝1鰻 ■!il l:1!i};;il
 熟成日敷      10日   13口   15日   17日   20日   22口   25日   27縫1
嚥 欝 鋳1;i響ill:i;i■ 蹴
                11・・、1ス・一スのm究(第22報)        (69》
嚥 鰭 嘗 拶 論 響ll■l
 V 結 論                 (3)稀 繹液に就きOstwald粘 度計にて測定
 以上の結果より次の事實を知 る。         したる結果はHeuser 'の示す型を取る揚合ε・從
 (1)球 落下法に依 る粘度の憂化は何れの揚合  前當教室にて得たる型を取 る揚合 εあり(II・IV
に於て も(Xを 除 く)Heuserの 與へたる型式に從  はHeuserの 型なり)。
ふ。原料繊維素の種類に依 り愛化に緩急の相違あ   (4)原 料繊維素の繊維素含量・ヴィスコースの
り、叉大鐙是等の揚合憂化は緩慢なるも、此は熟  粘度・銅償及び最高の綜の張 さεその時のFaden一
成中の温度に依 る外、圖の劃度法に依 る事勿論な  ziehendes Vermδgen等 間に次の如き關係あるを
りo                    見るo試 料番號はヴィスコース粘度の表の上位に
 (2)Fadenziehendes Verm6genの 憂化は前   あるものより、順次番號を附 したるものなりo獄
報の如 く大罷球落下速度に依 る粘度愛化ざ類似 な  下の諸項が幾分の例外を除きてよくその順位に一・
りo                   致するを見るな りo
 試購 叢窄 結ス餅 糧響 ・・u'Fa豊黙i留e㌔ 繊糠  _里 』_
        (秒)  (91d)  (日)  (cm)   (%)   普 通試 料 α一繊 維 素
  1 181/52,0693.()98.530.300.29
  11          111/5        1。62        12         2.4         95.93         0.46         0.39
  111           101/s         1.95        22         2.5         85.66         0。93         0.87
  1Nア          64/5        1.83       19        2。1        87.02        L36        0.66、
  V6.01.90191.792.230.640.39
  v工           53/s        2.05        20         2。1        84.08         2.20         1.07
 vll           43/s        1.77        22         2.0         82.27         2.18         1.30
 Vl11       41/5     1.63     20     1.9     82.64     L62     1.20
 1×       23/5     1.45    15     LO     75.53     2.22     0.93
  X             -         0.97        23           0         65.18         4.07         1.24
         (II) ヴィス コ ー ス の 流 出 速 度
                  中  島   正
 ヴィスコースのStrukturviskosit翫 に關 しては  力は低 くしてヴィスコース液柱の高 さを利用する
既に向山氏に依 り研究 された りo然 れ どもその堅  に過ぎすoヴ ィスコースの紡締の際に於ける如き
